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水中对硫磷及其氧化代谢物 对氧磷的气相色谱分析
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�中国科学院环境化学研究所 �

对硫磷是一种毒性大
、

持留期较长的有

机磷农药
�

在强氧化剂或氧化酶的作用下能

氧化产生一种毒性更强的农药
—

对 氧 磷
,

因此被对硫磷污染的水中
,

往往同时有对氧

磷存在
,

直接危害生物和人体健康
�

建立同

时测定对硫磷和对氧磷的方法是 非 常 重 要

的
,

以便给环境评价和环境治理提供可靠的

数据
�

水中对硫磷的残留分析方法国内外报道

很多
,

较成熟
�

但对氧磷的研究较少
,

目前
,

同时测定这两种农药的方法国内未见 报 道
,

本文建立了这种方法
,

用溶剂直接提取环境

水样中的农药
,

不经净化
,

浓缩后用带火焰光

度检测器的气相色谱直接分析
�

方法简单
、

快速
,

灵敏
�

检测下限对硫磷为 � �  � �
,

对氧

磷为 � 即 � 方法适用于一般环境水的检测
�

实 验 部 分

一
、

仪器

带火焰光度检测器的气相色谱仪 � � 一 �

浓缩器 �康式电动振荡机 �各种玻璃器皿
�

二
、

试剂

对硫磷
,

对氧磷的色谱纯的标准样品 �氯

化钠
,

无水硫酸钠
,

盐酸
,

三氯甲烷等 �均为分

析纯 �
�

载体 � � � 一� � � � � � �� �一 �� � 目� � 色

谱固定液 � � � 一 � ��
,

� � � �
,

� � 一 � � �
,

� � �

� �
。

三
、

实验步骤

�
�

水样处理

取环境水样过滤去泥沙
,

量取 � �� �� 的

滤液于 �� � �� 的磨口锥形瓶中
,

用 � �� 的盐

酸 �体积比�调 � � 一 �
,

加 �� 氯化钠
,

溶解

后置于 � � �� �的分液漏斗中
,

再加 � � � � 三

氯 甲烷后放康式振荡机上振 �� � ��
,

静置 ��

� �� 分层
,

放有机层于 �卯 �� 的磨口锥形瓶

中
,

再用 �� �� 的三氯 甲烷提取一次
,

合并两

次的提取液
,

加少许无水硫酸钠
�

然后将提

取液置于 � 一 � 浓缩器中浓缩至少于 ���
,

并

用三氯甲烷定溶至 � ��
,

加微量的无水硫酸

钠干燥
,

置于冰箱中保存备色谱分析
�

�
�

色谱分析

�� 色谱条件

色谱柱为内径 �� �
,

长 �
�

� � 玻璃柱 � 载

体 � � �一� � � � � � �� � 目一 �� � 目 �
,

涂 , � � �
�

� ��
,

用前在 � �� ℃ 老化 �� � 以上
�

柱温

�� �℃ � 进样 口温度 � �� ℃ � 检测 器的温 度

� � � ��
�

气体流量为 �
�
一 � � �� �� � �

� � � �
�

�� �� � �� � �
�

� � �  � �� � ��
�

检测器为火烙

光度检测器
�

衰减 � � � 
,

纸速 �� � � � ��
�

�� � 定性分析

本方法采用与标准样品对照保留时间来

定性
�

在上述的色谱条件下两种农药的保留

时间对硫磷为 � � �� � ��
,

对氧磷为 �� �
� � � �

�

必要时用一根 � 多 � � � � 柱辅助定性
�

�� � 定量计算

本方法采用单点外标法定量
,

计算公式

如下 �

� �
�

‘

� 丁岁 入 ‘标 入 月 入 “夕

月标

式中
‘

为样品中农药的含量 那� � �� � , 为徉

品提取浓缩液的峰高 � � � � 标 为同样进样

量标准样品的峰高 � � �
‘ , 为标准样品的浓



度 那� � � ��

取样量为

环 境 科 学

� 为常数
,

取样量是 � � � ��
,

� 一 �
、

��� � � �左 � �
,

��, 为方法的回收率
�

� 卷 � 期

结 果 与 讨 论

一
、

对硫磷与对氧磷是结构相似
,

极性

相近
,

毒性差异较大的两种农药
�

选择最佳

的色谱分离条件是本研究方法的关键
,

本文

对四 种极性不同的色谱柱进行对比选择
,

结

果见表 �
�

表 � 中柱 � 是涂 �多� �
一

�� �
,

�� 为

� 多 � � �  ,

柱 �� 为 �
�

�多 � � 一 � �� � �
�

, 多

� � 一 � �
,

柱 �� 是涂 � 外 � � 一� ��
,

其他色

谱条件相同
�

表 � 两种农药在不同柱子上保留值

保留时间 相对保留时间

图 � 对硫磷
,

对氧磷分 离图

�川 混合标准样品�对硫磷 �
�

� �� ” �八讯
,

对氧磷 。
�

拜� �� ��

对硫磷 对氧磷 � 对硫磷 对氧磷 对硫磷方法成熟不再详述
,

本文选择不同溶

剂提取对氧磷
,

结果见表 �

�、内了�曰,‘

�
��

尸 ‘

, �
尹 ’

�
尹

� �
‘尹

表 � 不同溶剂对氧磷的提取率

�
,

� ,
户 声

� �
尹 ’

��
’ 产

� �

� 宝

从表 � 看
,

分离度较好是柱 � 和柱 ��
,

但柱 �� 的绝对保留时间较短
,

分析速度较

快
,

选柱 � 为最佳柱子
�

在柱 �� 上两种农药的典型色谱图见图

儿其色谱条件如同实验步骤中 � � � �
�

二
、

从各种环境水样中提取农药
,

溶剂

的选择是实验研究的另一关键
�

从水中提取

一
⋯一⋯⋯二氯 甲烷

】
‘。 ,

�
。”

三
舰 甲烷

】
‘

�� 】
‘’

‘

�
不 �

‘’

�

由表 � 看出
,

对这两种极性农药来说
,

选择极

性溶剂提取率较高
�

因为二氯 甲烷更容易挥

发
,

给准确定量带来困难
,

因此选三氯甲烷更

合适
�

而对硫磷用三氯甲烷提取也有较高的

提取率
,

最后选用三氯 甲烷为两种农药的提

表 � 对硫磷和对氧磷的回收率

添加浓度 � ��
� � � �

。

� � �

对 硫 磷

回收率� � � �� � �

添加浓度 � � � � �

对氧磷

回收率 �� � �� ��
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表 � 对硫磷和对氧磷的变更系数

����� ���    ��� ��� ���    ��� ��� ���� �    平 均值值

对对硫磷
��� �� ��� � ��� �� ��� � ��� ��    � ��� � ��� � ��� �  !!! ∀��� � ��� � ��� �

。

���

对对氧磷 � ��� �� ��� � ��� �  !!! � ��� �    � ��� ���� � � ��� � � ��� � ��� � ��� � ��� �
。

���

取溶剂
�

从理论上苯也应有较高的提取率
,

本实验的结果偏低是因为采用分液漏 斗 法
,

苯在上层
,

分离时损失大而造成的
�

三
、

方法的准确度和精密度

�
�

方法的准确度用添加回收率表示 �即

用自来水添加 已知浓度的农药
,

测回收率 �结

果见表 �
。

表 � 中 � 为十次平均值 � � 是三

次平均值 � “
是四次平均值 � � 为一次测量

值 � � 为二次平均值
�

由表 � 看出方法的准确度在添加
·

浓度的

范围内是令人满意的
�

�
�

方法的精密度是用 �� 次添加回收率

的变更系数表示
,

结果见表 �
�

表 � 中
�

添加

浓度为 �
�

�� � � � �
� �

添加浓度 �
�

�� � �
�

由表 � 看
,

对硫磷变更系数为 ��  多
,

对

氧磷为 �
�

�外
,

结果是令人满意的
。

四
、

几点说明

�
�

本文实验取样量 � �� 而 适用 于 排 污

河水若测地表水
,

地下水取样量应为 �� � ���
,

其他药量相应增加
�

�
�

本文方法既适用于同时测两种 农 药
,

也适用于测其中某一种农药
,

方法的准确度

和精密度不变
�

�
�

水样保存要严格
,

现场取样应立即酸

化
,

一星期之内必须提取
,

最长在半月之内测

定
,

否则会影响定量结果
�
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比较国产 C A D 一4 0 树脂与 X A D 一2 树脂吸附

有机物的回收率

田俊峰 赵凤兰 郑其岚 苏 堤 阮丽荣 徐友梅
(河南医科大学微生物教研室)

测定饮水或废水中的有机物 及 致 突 变

物
,

是饮水卫生和环境保护重要的工作
.
但

是这些物质含量极少
,

直接分析很困难
,

因此

测定前要对样品进行浓缩和分离
.

近年来国外应用 x A D 一
2
、

x A D
一
4 等大

网状树脂作吸附剂
,

对河水
、

井水
、

海水中的

有机物以及人尿中致突变物进行了富 集[l,
刀 ,

发现该类树脂对醇类
、

醛类
、

酸类
、

酚类
、

醚

类
、

烷基类
、

卤化物
、

氮化物等均有较好的吸

附作用‘3] ,

而且操作简便
,

价格便宜
,

可反复

使用
,

是一种较好的吸附剂
.

目前 x A D 一 2 树脂均依赖进 口
.

本文


